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ein Vakuum zur Beschleunigung des Verdampfungsvorganges zu erzeugen. Dieser Pro- 
zess dauert erfahrungsgemaB weitere 30 bis 45 Minuten. 

Der Erfinder hat sich nun die Aufgabe gestellt, den gesamten Arbeitsvorgang zeitlich ab- 
zukiirzen und seine Handhabung zu vereinfachen, ohne die oben genannte umstandliche 
Durchfuhrung des Verfahrens in Kauf nehmen zu miissen. 

Dies wird nach der Erfindung dadurch erreicht, daB der Trennvorrichtung einc Forderein- 
richtung mit vorbestimmbarer FlieBgeschwindigkeit und der Vakuumvorrichtung eine 
Vorrichtung zur Verhinderung einer Beeinflussung der FlieBgeschwindigkeit der Forder- 
vorrichtung durch den in der Vakkumvorrichtung vorliegenden Unterdruck vorgeschaltel 
sind. 

Hierdurch wird erreicht, daB die FlieBgeschwindigkeit des Losungsgemisches durch die 
chromatographische Saule auf ihrem vorbestimmbaren optimal einstellbaren Wert bleibt, 
ohne daB das in der Verdampfungsvorrichtung vorhandene Vakuum die FlieBgeschwin- 
digkeit des Losungsgemisches in der chromatographischen Saule beeinflussen kann. Der 
besondere daraus erfolgende Vorteil liegt darin, daB der Verdampfungsvorgang parallel 
zum Trennvorgang in der chromatographischen Saule, und zwar gleichzeitig zu diesem, 
ablaufen kann. Das heiBt aber mit anderen Worten, es ist nicht nur die Handhabung des 
Verfahrens vereinfacht, sondern es wird vor allem die Gesamtzeit, die fur die Erzeugung 
des Restvolumens der in der Losung vorhandenen und durch Analyse zu bestimmenden 
Bestandteile benotigt wird, erheblich verkurzt. Mit anderen Worten, die Gleichzeitigkeit 
des Trennvorganges mit dem Verdampfungsvorgang, ein Vorgehen, welches allgemein 
als on-line- Verfahren bezeichnet werden darf, ist der besondere Vorteil dieses erfin- 
dungsgemaBen Vorgehens. 

Dieses Vorgehen hat sich besonders bewahrt, wenn man vorzugsweise die in den Un- 
teransprtichen genannten Vorrichtungen und MaBnahmen fur die Durchfuhrung des Ver- 
fahrens einsetzt. 

Einzelheiten der Erfindung werden nachstehend in einem Ausfuhrungsbei spiel anhand 
der Zeichnung beschrieben. 


Darin zeigen: 


Fig. 1 in schematischer Darstellung den Aufbau der erfindungsgemaBen Vor- 

richtung und 

Fig. 2 einen Langsschnitt durch ein Ruckdruck-Regulatorventil. 

Mit Hilfe einer Einrichtung zum Flussigkeitstransport, hier einem Roboter mit ange- 
schlossener Spritzenpumpe 1 wird die zu untersuchende Probe einer Dosiervorrichtung 
in Form einer MeBschleife 2 iiber ein Zweipositions- Sechs-Wege-Ventil 3 a,b,c,d,e, f, 
zugeruhrt. In dieser Dosiervorrichtung 2 findet in der Ventilstellung 3a,f, ein deflniertes 
Uberfullen eines ausgemessenen, inerten Schlauches 2 mit Uberlauf 3a,f in einen nicht 
dargestellten Entsorgungsbehalter statt. In Ventilstellung 3a,f wird mittels einer kon- 
stanten Flussrate, die mittels cinci Fliissigkcitspumpc 6 iiber ein Laufmittclrcscr voir 4 
mit dem Laufmittel 5 erzeugt wird, die abgemessene Probenmenge (z.B. 5ml) iiber eine 
chromatographische Trennsaule 8 geleitet. 

Die chromatographische Saule 8 besteht aus einem Glas- oder Metallrohr 8a, das mit ei- 
nem Trennmatenal, z.B. einem Gel 8b gefullt ist. Die chromatographische Saule 8 dient 
dazu, das Losungsgemisch von Bestandteilen, z.B. von Fetten zu befreien, damit dem 
nachfolgenden Verdampfungsvorgang tatsachlich nur die zu analysierenden StofTe zuge- 
fuhrt werden. 

Da die Molekule der Fette groBer sind als die der zu analysierenden Pestizide, ist auch 
ihre Wechselwirkung mit dem Trennmittel 8b in der chromatographischen Saule 8 ge- 
ringer als die der Pestizide. Erfahrungsgemal3 flieflen die Fette in einer Anfangsphase 
von ca. 20 Minuten ab. Sie werden uber ein in der Ausgangsleitung 9 der chromatogra- 
phischen Saule 8 sitzendes Ventil 9a wahrend dieser Anfangsphase verworfen. Innerhalb 
einer nachfolgenden Zeitspanne von ca. 20 - 30 Minuten folgen dann die noch im Lauf- 
mittel 5 befmdlichen, zu analysierenden Pestizide, die einer Verdampfungsvorrichtung 
zugefuhrt werden sollen. 

In der Ausgangsleitung 9 liegt stromabwarts gesehen, ein Ruckdruckregulator 10. Dieser 
Ruckdruckregulator 10 ist ein handelsubliches Gerat zur Entkoppelung von unterschied- 
lichen Druckniveaus. 
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Vorrichtung zur Erzeugung eines vorbestimmbaren 
Volumens vorgereinigter Bestandteile von Losungsgemischen 


Die Erfindung betriffi eine Vorrichtung zur Erzeugung eines vorbestimmbaren Volumens 
der Bestandteile von Losungsgemischen mit einer Dosiervorrichtung fur das Losungs- 
gemisch, einer dieser nachgeschalteten Trennvorrichtung zur Abtrennung unerwunschter, 
in dem Losungsgemisch enthaltener Bestandteile und einer Vakuumvorrichtung zum 
Eindampfen des in der Trennvorrichtung vorgereinigten Losungsgemisches aufdas vor- 
bestimmte Volumen. 

Urn den Gesamtgehalt an losbaren Bestandteilen in einem Losungsgemisch zu bestim- 
men, bedient man sich eines Verfahrens, bei dem durch Verdampfung ein volumenmaGig 
festgelegtes Restvolumen der in einer vorgegebenen Menge des Losungsgemisches ent- 
haltenen Bestandteile erzeugt wird, urn dieses Restvolumen einer chemischen Analyse 
zuzuflihren, bei der nicht nur die Art der einzelnen Bestandteile, sondern auch ihr nume- 
risches Mengenverhaltnis festgestellt werden kann. I 2 2. uiV«. - v - 0 ' \ 


In dem anfanglichen Losungsgemisch befmden sich aber in der Regel neben den zu ana- 
lysierenden Bestandteilen auch noch weitere unerwiinschte Bestandteile. Man ist daher 
genotigt, vor dem Eindampfungsverfahren eine Abtrennung dieser unerwunschten Be- 
standteile vorzunehmen. Hierzu bedient man sich herkommlicherweise einer Flussig- 
chromatographischen Saule, durch die das Losungsgemisch hindurch geleitet wird. Die 
Trennung der im Losungsgemisch enthaltenen unerwunschten Bestandteile erfolgt dann 
aufgrund unterschiedlicher chemischer und physikalischer Eigenschaften der Substanzen 
bei ihrer Wechselwirkung mit dem in der chromatographischen Saule enthaltenen Mate- 
rial. Fur eine optimale Trennung der Substanzen ist eine konstante, bereits durch Normen 
festgelegte FlieBgeschwindigkeit in der chromatographischen Saule erforderlich. Daruber 
hinaus muB ein sogenanntes „Trockenlaufen" der chromatographischen Saule unbedingt 
vermieden werden, denn hierbei wiirde es zu RiBbildungen im Gel der chromatographi- 
schen Saule kommen, was cine drastisch reduzicrtc und vollig undefinicrte Wechselwir- 
kung zwischen Losungsgemisch und dem in der chromatographischen Saule enthaltenen 
Material zur Folge hatte. 

Um eine gleichmaBige FlieBgeschwindigkeit in der chromatographischen Saule aufrecht 
zu erhalten, Ieitet man das Losungsgemisch zusammen mit einer zugepumptenTrager- 
fliissigkeit durch die chromatographische Saule, wobei die Tragerflussigkeit mit einstell- 
barer, aber gleichbleibender Pumpwirkung zusammen mit der vorgegebenen Menge des 
Losungsgemisches durch die chromatographische Saule gedrtickt wird. Hinter der chro- 
matographischen Saule werden die unerwunschten Bestandteile, z.B. in dem Losungs- 
gemisch enthaltene Fette, innerhalb einer ersten Zeitspanne aufgefangen und verworfen. 
Die zeitlich nachfolgenden Bestandteile, bei denen es sich in der Regel um Pestizide 
handelt, deren Gehalt in dem Losungsgemisch festgetellt werden soli, werden dann auf- 
gefangen und in die Verdampfungsvorrichtung eingefullt, damit nach erfolgter Verdamp- 
fung auf ein vorbestimmbares Restvolumen dieses der chemischen Analyse zugefuhrt 
werden kann 

ErfahrungsgemaB dauert der Trennvorgang in der chromatographischen Saule bis zur 
Abscheidung der unerwunschten Bestandteile ca. 20 Minuten, dann beginnt die Phase, in 
der das zu untersuchende Losungsgemisch nachfolgt. Diese Phase dauert in der Regel 
etwa 30 Minuten. Erst nach Beendigung-des zeitaufwendigen Reinigungsprozesses kann 
damit begonnen werden, das VerdampfungsgefaB zu fallen, das GefaB aufzuheizen und 


Der Ruckdruckregulator 10 hat die Form einer zylindrischen Hulse mit einem einseitig 
angebrachten Dichtsitz, durch die die Flussigkeit hindurchflieBen kann. Durch eine mit- 
tels einer Steilschraube 10a beau fschlagte Spiralfeder 10b wird ein Dichtungsglied 10c 
gegen die EingangsofTnung des Ruckdruckreguiators 10 gedriickt. Abhangig von dem 
mittels der Steilschraube 10a einstellbaren Druck auf das Dichtungsglied 10c laBt sich 
eine ideale Kopplung zwischen einem Vakkum und dem FlieBprozess in der chromato- 
graphischen Saule erreichen 

Eine Leitung 1 1 fthrt von dem Ruckdruckregulator 10 unmittelbar in ein aufheizbares 
VakuumgefaB 12, welches zur Einengung der Probenfliissigkeit, die ein Volumen von 
ca. 80 bis 200 ml hat, auf ca. 5 ml dient. Dieses Volumen von 5 ml ist das Referenzvo- 
lumen, das den 5ml der Probenaufgabe bei der Injektion entspricht. Dieses Referenzvo- 
lumen odcr mit anderen Wortcn, dieses Endvolumcn wird mit Ililfc einer oplischen Mc- 
thode 13 bestimmt. AnschlieBend wird die Probe aus dem VakuumgefaB 12 abgesaugt 
und kann einer chemischen Analyse zugefuhrt werden. 

Dieses Vorgehen ermoglicht in idealer Weise FlieBprozess und Vakuumeinengung der 
Probe zeitgleich durchzufiihren. 

Mit Hilfe der erfindungsgemaBen Vorrichtung ist es moglich geworden, den Zeitaufwand 
fur den reinen Chromatographie-Prozess drastisch zu reduzieren, da die Reinigung der 
Probe parallel, also gleichzeitig oder mit anderen Worten, in einem on-line- Verfahren mit 
dem Vorgang der Konzentration in der Vakuum vorrichtung ablaufen kann und keine 
weiteren mauellen Zwischenschritte durch eine Bedienungsperson mehr erforderlich 
sind. 
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Schutzanspruche 

Vorrichtung zur Erzeugung eines vorbestimmbaren Volumens der Bestandteile von 
Losungsgemischen mit einer Dosiervorrichtung fur das Losungsgemisch , 
einer dieser nachgeschalteten Trennvorrichtung zur Abtrennung unerwunschter, in 
dem Losungsgemisch enthaltener Bestandteile und einer Vakuumvorrichtung zur 
Konzentration des in der Trennvorrichtung vorgereinigten Losungsgemisches auf das 
vorbestimmte Volumen, dadurch g e k e n n z e i c h n e t, daB der Trenn- 
vorrichtung (8) eine Fordereinrichtung (6) mit vorbestimmbarer FlieBgeschwindig- 
keit und der Vakuumvorrichtung (12)eine Vorrichtung (10) zur Verhinderung einer 
Beeinflussung der FlieBgeschwindigkeit der Fordervorrichtung durch den in der Va- 
kuumvorrichtung vorliegenden Unterdruck vorgeschaltet sind 

Vorrichtung nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB die For- 
dereinrichtung eine Flussigkeitspumpe (6) ist, die mit einem Flussigkeitsreservoir (4) 
verbunden ist, und die der durch die Dosiereinrichtung (2) bestimmten Menge des 
Losungsgemisches eine Tragerflussigkeit (5) hinzufiigt, die gemeinsam mit dem Lo- 
sungsgemisch durch die Trennvorrichtung (8) gefbrdert wird. 

Vorrichtung nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, daB die 
Vorrichtung zur Verhinderung einer Beeinflussung der FlieBgeschwindigkeit ein 
Ventil(10)ist. 


Vorrichtung nach einem der vorhergehenden Anspruche, dadurch g e k e n n- 
z e i c h n e t, daB als Ventil ein Ruckdruckregulator (10) eingesetzt ist. 

Vorrichtung nach einem der vorhergehenden Anspruche, dadurch g e k e n n- 
z e i c h n e t, daf3 der Ruckdruckregulator ein zylindrisches Gehause umfaflt, in dem 
ein Dichtungungsglied (10c) uber eine mittels einer Stellschraube (10a) beaufschlag- 
baren Spiralfeder (10b) in Richtung zur EinfluBoffnung des Gehauses hin driickbar 
ist. 

Vorrichtung nach einem der vorhergehenden Anspruche, dadurch gekenn- 
z e i c h n e t, daB als Dosiervorrichtung (2) ein Schlauch deflnierten Innenvolumens 
(MeBschleife) eingesetzt ist, in dem das Volumen des zugefuhrten Losungsgemisches 
bestimmbar ist. 

Vorrichtung nach einem der vorhergehenden Anspruche, dadurch gekenn- 
z e i c h net, daB als Trennvorrichtung eine chromatographische Saule (8) eingesetzt 
ist, durch die die durch die Dosiervorrichtung (2) bestimmte Menge des Losungsge- 
misches zusammen mit der Tragerflussigkeit (5) hindurchgeieitet wird. 




